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Verfahren zur Herstellung eines Formkorpers aus Kieselglas 

Die Erfindung betrifft ein Verfahren zur endmaft- und endkontur- 
haltigen Herstellung eines amorphen Si0 2 -Formk6rper s sehr hoher 
Reinheit mit Hilfe einer elektrophoretischen Abscheidung von 
amorphen Si0 2 -Partikeln aus wassrigen Suspensionen an einer po- 
rosen, elektrisch nicht leitenden Membran. 

Aus amorphen, porosen Si0 2 -Formk6rpern konnen mittels Sinterung 
und/oder Schmelzen hochreine, teilweise oder vollstandig dichte 
Si0 2 -Formk6rper hergestellt werden, die z.B. Verwendung finden 
in Form von Tiegeln fur das Ziehen von Siliziumeinkristallen 
oder als Vorform (preform) fur Glasfasern oder Lichtleitf aserri 
dienen. Daruber hinaus konnen auf diesem Wege auch Quarzguter 
aller Art hergestellt werden. Amorphe Si0 2 -Formk6rper hoher Po- 
rositat werden daruber hinaus auf vielen technischen Gebieten 
benutzt. Als Beispiele seien Filtermaterialien, Warmedammmate- 
rialien oder Hit zeschilder genannt . 

Unabhangig von der Verwendung der Formkorper bestehen drei 
grundlegende Anf orderungen an das . Herstellungsverf ahren . fur ..ei— 
nen solchen Formkorper. Zum einen soil der Formkorper moglichst 
endmaft- und endkonturnah gefertigt werden, zum anderen ist eine 
moglichst hohe Dichte des ungesinterten Formkorpers bei gleich- 
zeitig ausgezeichneter Homogenitat wunschenswert . Dadurch kon- 
nen die Sintertemperaturen abgesenkt werden, was zur Folge hat, 
dass zum einen die Prozesskosten signifikant verringert werden, 
und zum anderen die Kristallisationsneigung bei der Sinterung 
des Si0 2 -Formk6rpers deutlich verringert wird. Schliefilich muss 
der Formkorper eine ausreichende Festigkeit besitzen, damit ein 
industrieller Einsatz oder eine Weiterverarbeitung moglich ist. 
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Verfahren zur Herstellung von Formkorpern aus Si0 2 gliedern 
sich in Trocken- und nasschemische Verfahren. Bei den Trocken- 
oder Pressmethoden mussen im allgemeinen Bindemittel zugegeben 
werden, um ausreichend hohe Dichten zu erzielen und eine hin- 
reichende Festigkeit der Grunkorper nach der Formgebung zu ge- 
wahrleisten. Diese mussen in einem anschliefienden Schritt wie- 
der entfernt werden, was technisch aufwendig und daruber hinaus 
teuer ist. Daneben besteht die Gefahr, Verunreinigungen in den 
Formkorper einzubringen, was dann die Verwendung des Formkor- 
pers z. B. zum Ziehen von Siliziumeinkristallen, fur Lichtleit- 
fasern oder andere optische Anwendungen ausschlieftt. 

Der bevorzugte Weg zur Darstellung von porosen Si0 2 -Formkorpern 
ist daher der nasschemische Weg. Ein aus der Literatur bekann- 
tes Verfahren ist der Sol-Gel-Prozess . Dabei geht man im Allge- 
meinen von in Losemitteln gelosten siliziumhaltigen Monomeren 
aus (Sol) , die mittels Hydrolyse und Polykondensation ein nano- 
poroses dreidimensionales Si0 2 Netzwerk (Gel) bilden. Durch 
Trocknung wird dann der porose Formkorper erhalten. Nachteilig 
sind dabei die teuren Ausgangssubstanzen . Zudem werden dabei 
nur Gele mit einem Feststof f gehalt von etwa 10-20 Gew.-% erhal- 
ten. Ein solcher Formkorper. weist nur eine sehr geringe Festig- 
keit und bei der anschliefienden Sinterung einen sehr starken 
Schrumpf auf. Dies macht eine endmafi- und endkonturnahe Formge- 
bung unmoglich. 

Ein Verfahren um Si0 2 -Formk6rper mit einer geringeren Porositat 
zu erhalten, ist in EP 318100 beschrieben. Dabei wird eine Dis- 
persion aus hochdisperser Kieselsaure („fumed Silica'' ) in Wasser 
hergestellt. Zur Formgebung wird dabei die Thixotropie der Sus- 
pension ausgenutzt. Dabei erhalt man Feststof fgehalte von bis 
zu 60 Gew.-%. Der resultierende Schrumpf von 40Vol.% macht eine 
endmaft- und endkonturnahe Formgebung aufJerst schwierig. 
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In EP 0220774 wird ein Verfahren offenbart, bei dem mittels 
Schleuderguss, unter Ausnutzung von Zentrif ugalkraf ten, rotati- 
onssymmetrische Si0 2 -Formk6rper aus einer Dispersion aus hoch- 
disperser Kieselsaure hergestellt werden. Die Anwendung des 
Verfahrens ist auf rotat ionssymmetrische Formkorper beschrankt. 
EP 653381 und DE-OS 2218766 offenbaren ein Schlickergussverf ah- 
ren, bei dem eine Dispersion aus Quar zglasteilchen mit einer 
Partikelgrofte von 0,45 bis 70 \im in Wasser hergestellt wird. 
Der erreichbare Fest stof f anteil der Dispersion liegt zwischen 
78 und 79 Gew.-%. Die Dispersion wird anschlieftend in einer po- 
rosen Form durch Wasserentzug verfestigt und nach Entformung 
getrocknet. Durch dieses Verfahren sind zwar Formkorper mit 
recht hohen Feststof f gehalten herstellbar, die eine endmafinahe 
Fertigung ermoglichen, jedoch ist das Verfahren aufgrund des 
dif f usionsabhangigen Wasserent zuges sehr zeitintensiv und nur 
fur dunnwandige Formteile anwendbar. 

In EP0196717B1 wird ein Druckgussverf ahren offenbart, bei dem " 
aus einer wassrigen Dispersion von hochdisperser Kieselsaure 
mittels Oberdruck in einer porosen Form Si0 2 -Formk6rper herge- 
stellt werden. Zur Kontrolle der rheologischen Eigenschaf ten 
und urn eine ausreichende Festigkeit des Formkorpers nach der 
Formgebung zu erreichen, mussen jedoch ionogene Zusatze zugege- 
ben werden. Die damit verbundene Verunreinigung des Grunkorpers 
schlieftt wiederum die Verwendung z. B. als Ziehtiegel fur Sili- 
ziumeinkristalle, Lichtleitf asern oder optischen Bauelementen 
aus. Ferner sind die erreichbaren Dichten der Formkorper mit 
ca. 50 % zu gering fur eine endmaftnahe Formgebung. 
Zum Erzielen sehr hoher Grilndichten bietet sich die Formgebung 
von Dispersionen mit extrem hohem Fullgrad, wie in DE19943103A1 
beschrieben, an. Dies fuhrt jedoch in der Praxis zu groften 
Problemen, da die dispergierten Si0 2 -Partikel einen stark thi- 
xotropen Effekt verursachen, der beim Verarbeiten grofie Schwie- 
rigkeiten bereitet . 



Wal0269S / P 



4 

Ein nasschemisches Formgebungsver f ahren, bei dem auch aus Sus- 
pensionen mit geringeren Fullgraden sehr hohe Dichten erzielt 
werden konnen ist die elektrophoret ische Abscheidung. Unter ei- 
ner elektrophoret ischen Abscheidung versteht man die Bewegung 
und Koagulation von elektrisch oberf lachengeladenen dielektri- 
schen Teilchen in einem Dispergiermedium unter einem anliegen- 
den, statischen elektrischen Gleichfeld. Auf Grund der Oberfla- 
chenladung der Partikel bezuglich des sie umgebenden Mediums 
bewegen sich diese entgegengeset zt zu einer anliegenden Poten- 
zialdif f erenz durch das Dispergiermedium. An einer zur Oberfla- 
chenladung der Teilchen entgegengeset zt geladenen elektrisch 
leitfahigen Elektrode (Anode oder Kathode) konnen diese Teil- 
chen abgeschieden werden und so stabile Formkorper erhalten 
werden. 

Vorzugsweise wird dabei mit organischen Dispergiermedien gear- 
beitet, die jedoch aufwendige Schut zmaftnahmen mit sich bringen, 
damit toxische Beiprodukte, die bei der Formgebung und an- 
schlieftender Temperaturbehandlung entstehen konnen, abgeleitet 
werden. Daruber hinaus ist die Entsorgung der organischen 
Dispergiermittel okologisch bedenklich. 

Bei der elektrophoretischen Abscheidung aus Dispersionen in 
Wasser, wie z. B. in EP0104903 beschrieben, treten andere Prob- 
leme auf. So wird oberhalb einer elektrischen Gleichspannung 
von etwa 1,5 V das Wasser elektrolyt isch zersetzt. Auf Grund 
der Potenzialdiff erenz zwischen Anode (+) und Kathode (-) kommt 
es zu einer Wanderung der Wasserstoff- (H + ) und Hydroxyl-Ionen 
(OH") zu den jeweils entgegengeset zt geladenen Elektroden. Dort 
rekombinieren die Ionen und es entsteht gasformiger Wasserstoff 
bzw. Sauerstoff, der zum Teil als GaseinschluB in den Formkor- 
pern zu groften unregelmaftigen Fehlstellen f uhrt . Eine Verwen- 
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dung solcher Formkorper in technischem Mafistab ist deshalb 
nicht moglich. 

In US 0152768A1 wird ein Verfahren zur Herstellung von insbe- 
5 sondere tassenf ormigen Formkorpern aus hochreinem Kieselglas 

mittels elektrophoretischer Abscheidung beschrieben. Dabei wer- 
den negativ geladene Si0 2 -Partikel aus wassrigen Suspensionen 
mit mindestens 80 Gewichtsprozent Fest stof f gehalt auf einer e- 
lektrisch leitfahigen, positiv geladenen Elektrode (Anode) ab- 
10 geschieden. Eine Mafinahme, durch die ein Gasblaseneinschluss in 
^0 den abgeschiedenen Formkorper durch die Rekombination von 

Hydroxyl-Ionen an der Anode verhindert werden kann, wird nicht 
offenb&rt. Ferner mussen die Si0 2 -Teilchen innerhalb der Sus- 
pension eine negative Oberf lachenladung besitzen, urn eine Ab- 
15 scheidung an der Anode (positive Ladung) zu bewirken. Dies wird 
durch Additive, die den pH-Wert zwischen 6 und 9 einstellen, 
erreicht. Die Additive und der direkte Kontakt des abgeschiede- 
nen Formkorpers mit der Graphitanode fuhrt zu Verunreinigungen 
in den Formkorpern, die eine Verwendung der Formkorper als Vor- 
20 formen fur Licht leit f asern und anderen optische Bauelemente o- 
der als Tiegel zum Ziehen von Silizium-Einkristallen aus- 
schlielit. 



Ein Verfahren, bei dem das Problem der Gasblasenentwicklung be- 
25 rucksichtigt wird ist in US 5194129 beschrieben. Die Abschei- 
dung findet an einer Palladiumelektrode statt, die in der Lage 
ist, Wasserstoff aufzunehmen und zu speichern. Damit werden 
Gasblasen und Fehlstellen vermieden. Allerdings ist dieses Ver- 
fahren durch die begrenzte Auf nahmef ahigkeit von Wasserstoff 
30 des Palladiums limitiert, so dass nur dunnwandige Formkorper 

hergestellt werden konnen. Daruber hinaus fuhrt der Kontakt der 
Formkorper mit der Palladiumelektrode wieder zu Verunreinigun- 
gen . 
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US 3882010 offenbart ein Verfahren zur Herstellung von Giefttie- 
geln mittels elektrophoret ischer Abscheidung aus Suspensionen, 
die refraktare keramische Partikel enthalten. Das Problem der 
5 Gasblasenbildung durch Rekombinat ion von Ionen an der Abschei- 
deelektrode soil dabei er f indungsgemaft insofern berucksichtigt 
werden, indem auf eine Wachs-Form zunachst eine elektrisch 
leitfahige Schicht aus refraktaren Partikeln und Graphit (im 
Verhaltnis 10:1) aufgebracht wird, auf die im Anschluss e- 
10 lektrophoretisch abgeschieden wird. Auf Basis welchen Mechanis- 
^ mus dadurch eine Einlagerung von Gasblasen in den Formkorper 

verhindert werden soil, geht aus der Offenlegung nicht hervor. 
Daruber hinaus ist das Verfahren sehr kompliziert und auf be- 
stimmte Systeme beschrankt. Eine Herstellung hochreiner 
15 Si0 2 -Formk6rper ist auf diesem Wege nicht moglich. 

In EP0200242 und EP 0446999B1 wird ein Verfahren beschrieben, 
bei dem ein Glas-Formkorper durch elektrophoretische Abschei- 
dung an einer porosen Membran und anschlieftender Reinigung und 
20 Sinterung hergestellt wird. Die Reinigung des porosen 

Glas-Formkorpers, die auf Grund der Verunreinigung durch zuge- 
fuhrte Additive durchgefuhrt werden muss, bedeutet dabei einen 
zusatzlichen Prozessschritt , der mit hohem zeitlichem Aufwand 
verbunden und daher sehr kostenintensiv ist. Die verwendeten 
25 Membranen sind dadurch gekennzeichnet , das ihre PorengroBe 

kleiner als die mittlere Porengrofie der abzuscheidenden Parti- 
kel ist. Bei Verwendung von nanoskaligen Partikeln als Aus- 
gangsmaterial mussen daher die Poren der eingesetzten Membranen 
ebenfalls nanoskalig sein, was die Palette der Membranmateria- 
30 lien erheblich einschrankt. So konnen dem Fachmann bekannte po- 
rose Kunststof f formen, wie sie zum Druckguss, Schlickerguss o- 
der Kapillarguss eingesetzt werden, nicht verwendet werden, da 
deren mittlere Porengroften im Bereich von mehreren hundert Na- 
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nometern bis zu 100 Mikrometern liegen. Da momentan keine form- 
stabilen Membranmaterialien bekannt sind, die zum einen eine 
Porengrofre kleiner als 50 Nanometer aufweisen, und durch die 
zum anderen keine Verunreinigungen in den Kieselglas-Formkorper 
eingebracht werden, wie es z. B. durch porose Gips- oder Ton- 
formen der Fall ist, kbnnen uber dieses Verfahren keine dreidi- 
mensional geformten Formkorper aus hochreinem Kieselglas herge- 
stellt werden. 

Aufgabe der vorliegenden Erfindung war es, ein Verfahren be- 
reitzustellen, mit Hilfe dessen ein homogener Si0 2 -Formk6rper 
hergestellt werden kann . 

Diese Aufgabe wird dadurch gelost, dass amorphe Si0 2 -Partikel 
umfassend grofiere amorphe Si0 2 -Part ikel und kleinere amorphe 
Si0 2 -Partikel aus einer wassrigen Dispersion an einer elekt- 
risch nicht leitenden Membran, die in Form und Geometrie dem 
herzustellenden Si0 2 -Formkorper entspricht elektrophoretisch 
abgeschieden werden, dadurch gekennzeichnet , dass die Membran 
eine mittlere Porengrofie hat, die grofter ist als die mittlere 
Partikelgrofte der kleineren amorphen Si0 2 -Part ikel . 

Das erf indungsgemafle Verfahren ermoglicht die Herstellung von 
endmali- und endkonturnahen offenporigen Formkorpern. 

Die elektrophoretische Abscheidung erfolgt in einer Vorrich- 
tung, bei der eine elektrisch nicht leitfahige Membran, die ei- 
ne mittlere PorengroBe hat, die grofier ist als die mittlere 
Partikelgrofie der kleineren amorphen Si0 2 -Partikel und die in 
Form und Geometrie dem herzustellenden Si0 2 -Formk6rper ent- 
spricht, zwischen zwei elektrisch leitfahigen Elektroden, Anode 
(positive Ladung) und Kathode (negative Ladung) , angebracht 
ist. Dabei besteht kein elektrischer Kontakt zwischen den E- 
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lektroden und der Membran. Eine Dispersion aus Wasser und amor- 
phen Si0 2 -Partikeln wird in den Raum zwischen Anode und Membran 
eingefullt. In den Raum zwischen Membran und Kathode wird eine 
Ausgleichsf lussigkeit gefullt. Die Si0 2 -Part ikel in der Disper- 
sion werden durch Anlegen einer elektrischen Potent ialdifferenz 
(Gleichspannung) zwischen Anode (positiv) und Kathode (negativ) 
vom Dispergiermedium (Wasser) getrennt und bewegen sich auf 
Grund der elekt rophoretischen Triebkraft von der Anode weg auf 
die elektrisch nicht leitfahige Membran zu. An der Membran wer- 
den die Si0 2 -Partikel abgeschieden und kompaktiert, so dass 
dort ein zunachst noch feuchter, offenporiger Si0 2 -Formk6rper 
gebildet wird. Dieser Formkorper wird anschliefiend von der 
Membran gelost und getrocknet. In einer besonderen Ausfuhrung 
wird der Formkorper zunachst auf der Membran getrocknet und an- 
schliefiend von der Membran gelost oder zunachst getrocknet und 
dann von der Membran gelost wird. 

Vorzugsweise ist die elektrisch nicht leitfahige Membran durch- 
lassig fur Ionen, so dass wahrend der elektrophoretischen Ab- 
scheidung eine Wanderung von Kationen und Anionen zur Kathode 
bzw. Anode durch die Membran moglich ist. 

Aufgrund der raumlichen Trennung zwischen Abscheidung an der 
Membran und den beiden Elektroden, wird ein Einschluss von Gas- 
blasen, die durch Rekombination der H + - und OH"Ionen an den E- 
lektroden entstehen konnen, vermieden. 

Es wird vorzugsweise eine elektrisch nicht leitfahige Membran 
zur Abscheidung eingesetzt, die eine offene Porositat zwischen 
5 und 60 Vol.%, bevorzugt zwischen 10 und 30 Vol.% besitzt. Die 
PorengroBe der Membran ist grofter, als die Grofte der kleineren 
verwendeten Si0 2 -Partikel . Bevorzugt wird eine Membran mit ei- 
ner Porengrofte grofter 100 Nanometern und 100 Mikrometern, be- 
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sonders bevorzugt zwischen grofier 100 Nanometern und 50 Mikro- 
metern, ganz besonders bevorzugt zwischen grofier 100 Nanometern 
und 30 Mikrometern verwendet. 

Die Membran ist elektrisch nicht leitfahig und weist auch keine 
halbleitenden Eigenschaf ten auf. Bevorzugt besitzt sie einen 
spezifischen elektrischen Widerstand grofter als 10 8 Qm, beson- 
ders bevorzugt grofier als 10 10 Q-m. 

Die iXlembran ist mit Wasser benetzbar. Der Kontaktwinkel zwi- 
schen Membran und Wasser ist dementsprechend kleiner als 90° , 
bevorzugt kleiner als 80°. Dadurch wird die Membran vollstandig 
durch Wasser benetzt, wodurch sich bei der elektrophoretischen 
Abscheidung ein stetiger Verlauf des elektrischen Feldes zwi- 
schen Anode und Kathode, durch die Membran, ergibt. 

Als Material fur die Membran eignet sich jeder dem Fachmann be- 
kannte Kunststoff, der chemisch bestandig ist und keine freien, 
insbesondere keine metallischen, Ruckstande enthalt. Bevorzugt 
geeignet sine Kunststoffe, die auch im kommerziellen Druck- 
schlickerguss verwendet werden. Besonders bevorzugt sind Poly- 
methacrylate und Polymethylmethacrylate . 

Die Dicke der Membran richtet sich nach der Form des herzustel- 
lenden Formkorpers. Die Dicke der Membran ist vorzugsweise so 
zu wahlen, dass diese Form durch die Membran formgenau her- 
stellbar ist und zudem wahrend der Durchfuhrung des erfindungs- 
gemafien Verfahrens formstabil ist. Sie sollte vorzugsweise 
nicht dicker sein als es notig ist urn vorgenannte Kriterien zu 
erfiillen, da andernfalls das elektrische Feld wahrend der er- 
f indungsgemafien Elektrophorese unnotig geschwacht wiirde, was 
die elektrophoretische Abscheidung negativ beeinflusst. 
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Als Elektroden werden elektrisch leitfahige und chemisch be- 
standige Materialien verwendet. Ferner sind auch Materialien 
einsetzbar, die mit elektrisch leitfahigen, chemisch bestandi- 
gen Material beschichtet sind. Die Elektroden konnen massiv o- 
der auch netzformig eingesetzt werden. 

Bevorzugtes Elektrodenmaterial sind elektrisch leitfahige 
Kunststoffe, Graphit, Wolfram, Tantal oder Edelmetalle. Beson- 
ders bevorzugt sind Wolfram, Tantal oder Platin. Daruber hinaus 
konnen die Elektroden aber auch aus Legierungen bestehen 
und/oder mit oben genannten Materialien beschichtet sein. Durch 
eine solche Wahl des Elektrodenwer kstof f s wird eine Kontamina- 
tion der abgeschiedenen Formkorper durch Fremdatome, insbeson- 
dere durch Metallatome von den Elektroden, verhindert. 

Als Dispersionsmittel wird vorzugsweise Wasser verwendet. Be- 
sonders bevorzugt wird hochreines Wasser verwendet, das einen 
Widerstand von > 18 MegaOhm*cm aufweist. 

Als amorphe Si0 2 -Partikel werden vorzugsweise Si0 2 -Partikel mit 
einer moglichst runden und kompakten Morphologie verwendet. Die 
spezifische Dichte der Si0 2 -Partikel sollte bevorzugt zwischen 
1,0 und 2,2 g/cm 3 liegen. Besonders bevorzugt haben die Parti- 
kel eine spezifische Dichte zwischen 1,8 und 2,2 g/cm 3 . Insbe- 
sondere bevorzugt haben die Partikel eine spezifische Dichte 
zwischen 2,0 und 2,2 g/cm 3 . Bevorzugt sind ferner Si0 2 -Partikel 
mit < 3 OH-Gruppen pro nm 2 auf ihrer aufteren Oberflache, beson- 
ders bevorzugt < 2 OH-Gruppen pro nm 2 , und ganz besonders be- 
vorzugt < 1 OH-Gruppen pro nm 2 . 

Die amorphen Si0 2 -Partikel sollten vorzugsweise einen kristal- 
linen Anteil von hochstens 1% aufweisen. Vorzugsweise sollten 
sie ferner eine moglichst geringe Wechselwir kung mit dem Dis- 
persionsmittel zeigen . 
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Die amorphen Si0 2 -Partikel liegen immer in mindestens zwei un- 
terschiedlichen mittleren Part ikelgroften vor. Die grofieren a- 
morphen Si0 2 -Partikel sollten eine Korngroftenverteilung mit ei- 
nem D50-Wert zwischen 1-200 pm, bevorzugt zwischen 1-100 \im, 
besonders bevorzugt zwischen 10-50 pm und ganz besonders bevor- 
zugt zwischen 10-30 \im aufweisen. 

Ferner ist eine moglichst enge Partikelverteilung von Vorteil. 
Bevorzugt sind amorphe Si0 2 -Partikel mit einer BET-Ober f lache 
von 0,001 m 2 /g - 50 m 2 /g / besonders bevorzugt von 0,001 m 2 /g - 
5m 2 /g, ganz besonders bevorzugt von 0,01 m 2 /g - 0,5 m 2 /g. 

Diese Eigenschaf ten haben amorphe Si0 2 -Part ikel unterschiedli- 
cher Herkunft, wie z.B. nachgesinterte Kieselsaure (Fused Sili- 
ca) sowie jede Art von amorphem gesinterten oder kompaktiertem 
Si0 2 . Sie sind daher vorzugsweise zur Herstellung der erfin- 
dungsgemafien Dispersion geeignet. 

Entsprechendes Material lasst sich in an sich bekannter Art und 
Weise in der Knallgasf lamme herstellen. Es ist auch kauflich 
erhaltlich, z.B. unter der Bezeichnung Exelica® bei Tokoyama, 
Japan. 

Wenn obige Kriterien erfullt werden, konnen auch Partikel ande- 
rer Herkunft verwendet werden, wie z.B. Naturquarz, Quarzglas- 
sand, glasige Kieselsaure, zermahlene Quarzglaser bzw. gemahle- 
ner Quar zglasabf all sowie chemisch hergestelltes Kieselglas, 
wie z.B. gefallte Kieselsaure, hochdisperse Kieselsaure (Fumed 
Silica, hergestellt mittels Flammenpyrolyse ) , Xerogele, oder 
Aerogele . 

Bei den amorphen Si0 2 -Part ikeln handelt es sich bevorzugt urn 
gefallte Kieselsauren, hochdisperse Kieselsauren, Fused Silica 
oder kompaktierte Si0 2 -Partikel , besonders bevorzugt urn hoch- 



Wal0269S / P 



12 

disperse Kieselsaure oder Fused Silica, ganz besonders bevor- 
zugt urn Fused Silica. Mischungen der genannten unterschiedli- 
chen Si0 2 -Partikel sind ebenfalls moglich und bevorzugt. 

Bei den kleinen amorphen Si0 2 -Partikeln handelt es sich z.B. urn 
Fused oder Fumed Silica mit einer Korngrofte von 1-100 nm, be- 
vorzugt 10 bis 50 nm. 

Diese Si0 2 -Part ikel weisen vorzugsweise eine spezifische Ober- 
flache (BET) von 10 bis 400 m 2 /g auf, besonders bevorzugt von 
50 bis 400 m 2 /g. Diese Eigenschaf ten besitzen bevorzugt amorphe 
hochdisperse Kreselsauren (Fumed Silica, hergestellt uber 
Flammpyrolyse) . Sie sind erhaltlich z.B. unter der Bezeichnung 
HDK (Wacker-Chemie) , Cabo-Sil (Cabot Corp.) oder Aerosil (De- 
gussa) . Diese nanoskaligen Si0 2 -Partikel fungieren als eine Art 
anorganischer Binder zwischen den wesentlich grofieren Si0 2 - 
Partikeln, nicht aber als Fullmaterial urn einen hoheren Full- 
grad zu erreichen. Solche Si0 2 -Partikel besitzen in der Disper- 
sion bevorzugt eine bimodale Partikelgroflenverteilung . 

Von der Gesamtmenge der amorphen Si0 2 -Partikel liegen die klei- 
neren amorphen Si0 2 -Partikel vorzugsweise in einer Menge von 
0,1 bis 50 Gew.%, besonders bevorzugt in einer Menge von 1 bis 
30 Gew.%, ganz besonders bevorzugt in einer Menge von 1 bis 10 
Gew.% vor, den Rest auf 100 Gew.% bilden die grofieren amorphen 
Si0 2 -Partikel . 

In einer besonderen Ausf uhrungsf orm liegen die amorphen Si0 2 - 
Partikel in hochreiner Form vor, d.h. mit einem Fremdatomanteil 
insbesondere an Metallen von < 300 ppmw (parts per million per 
weight) , bevorzugt < 100 ppmw, besonders bevorzugt < 10 ppmw 
und ganz besonders bevorzugt < 1 ppmw. 

Da die Geschwindigkeit der Bewegung elektrisch oberf lachengela- 
dener Teilchen auf Grund der Elekt rophorese als Triebkraft 
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nicht durch die Teilchengrofte beeinflusst wird, konnen auch 
Dispersionen aus Wasser und Si0 2 -Partikeln mit nicht monomoda- 
ler Teilchengrofienverteilung vollkommen gleichmaJiig zu einem 
sehr homogenen offenporigen Formkorper abgeschieden werden, oh- 
ne dass es zu einer Auftrennung der Teilchen nach ihrer Grofie 
kommt. Eine solche Auftrennung wird dagegen bei anderen nass- 
chemischen Verfahren beobachtet. 

Die Si0 2 -Partikel werden in Wasser in an sich bekannter Weise 
dispergiert. Dazu konnen alle dem Fachmann bekannten Methoden 
verwendet werden. Der Fullgrad der Dispersionen liegt zwischen 
10 und 80 Gew.%, bevorzugt zwischen 30 und 70 Gew.% und beson- 
ders bevorzugt zwischen 50 und 70 Gew.%. Auf Grund der ver- 
gleichsweise geringen Fullgrade lassen sich die amorphen Si0 2 - 
Teilchen gut dispergieren, die Thixotropie spielt eine nur un- 
tergeordnete Rolle und die Dispersionen sind gut verarbeitbar . 
Daruber hinaus lassen sich die rheologischen Eigenschaf ten re- 
produzierbar einstellen und exakt kontrollieren . Die Viskositat 
der Dispersion liegt vorzugsweise zwischen 1 und 1000 mPa-s, 
bevorzugt zwischen 1 und 100 mPa-s. 

Der pH-Wert der Dispersionen liegt zwischen 3 und 9, vorzugs- 
weise zwischen 3 und 7, besonders bevorzugt zwischen 3 und 5. 
Die spezifische elektrische Leit f ahigkeit liegt zwischen 0,1 
und 10.000 pS/cm, bevorzugt zwischen 1 und 100 pS/cm. Die Ze- 
ta-Potenziale liegen vorzugsweise zwischen -10 und -80 mV. 

In einer besonderen Ausfuhrung werden der Dispersion minerali- 
sche Basen zugeftigt, vorzugsweise leicht fluchtige Substanzen 
ohne verunreinigende metallische Bestandteile, insbesondere Am- 
moniumverbindungen, wie Tetramethylammoniumhydroxid (TMAH) oder 
Ammoniak, oder deren Mischungen. 
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Dadurch wird ein pH-Wert zwischen 9 und 13, bevorzugt zwischen 
10 und 12 eingestellt. Ebenso wird ein Zeta-Potenziale zwischen 
-10 und -70 mV, bevorzugt zwischen -30 und -70 mV eingestellt. 

Als Ausgleichsf lussigkeit zwischen Membran und Anode wird Was- 
ser verwendet . Vorzugsweise wird hochreines Wasser verwendet, 
das einen Widerstand von > 18 MegaOhm*cm aufweist. 

In einer besonderen Ausf uhrungsf orm werden der Ausgleichsf lus- 
sigkeit mineralische oder organische Sauren, wie HC1, H 2 S0 4 , 
Kieselsaure, Essigsaure oder Ameisensaure, oder Basen, insbe- 
sondere Ammoniumverbindungen, wie Tetramethylammoniumhydroxid 
(TMAH) oder NH 3 , oder auch deren Mischungen zugesetzt. Daruber 
hinaus konnen auch ionogene Zusatzstoffe zugegeben werden. Be- 
sonders bevorzugt sind leicht fluchtige Substanzen, die bei 
Dissoziation keine metallischen Ionen bilden. Dadurch liegt die 
spezifische elektrische Leitf ahigkeit der Ausgleichsf lussigkeit 
vorzugsweise zwischen 0,1 und 100.000 pS/cm, besonders bevor- 
zugt zwischen 0,1 und 10.000 pS/cm. 

Zwischen den Elektroden, Anode (positive Ladung) und Kathode 
(negative Ladung) wird eine elektrische Gleichspannung zwischen 
5 und 500 V, bevorzugt zwischen 30 und 300 V angelegt. Die e- 
lektrische Feldstarke liegt zwischen 1 und 100 V/cm, bevorzugt 
zwischen 5 und 50 V/cm. 

Die Dauer der Abscheidung hangt wesentlich von der gewunschten 
Scherbenstarke ab. Prinzipiell ist jede beliebige Scherbenstar- 
ke zu realisieren. Bevorzugt werden Scherbenstar ken zwischen 1 
und 50 mm, besonders bevorzugt zwischen 5 und 30mm und ganz be- 
sonders bevorzugt zwischen 5 und 20mm abgeschieden . Die Ab- 
scheideraten liegen zwischen 0,1 und 2mm pro Minute, bevorzugt 
zwischen 0,5 und 2 mm pro Minute. 



Wal0269S / P 



15 

Der so abgeschiedene of fenporige Formkorper kann mit dem Fach- 
mann bekannten Methoden von der Membran gelost werden. Bevor- 
zugt wird der abgeschiedene Formkorper durch Druckluft von der 
Membran gelost, die von der dem Formkorper abgewandten Seite 
der Membran durch die Poren der Membran geblasen wird. In ahn- 
licher Weise kann der Formkorper mittels Wasser gelost werden. 

In einer speziellen Ausfuhrung wird der Formkorper dadurch von 
der Membran gelost, dass die Membran mit dem darauf abgeschie- 
denen Formkorper zwischen den Elektroden verbleibt, der gesamte 
Raum zwischen den Elektroden und dem Formkorper bzw. der Memb- 
ran mit Wasser, vorzugsweise hochreinem Wasser, aufgefullt und 
eine elektrische Gleichspannung zwischen den beiden Elektroden 
angelegt wird, wobei das Vorzeichen der elektrischen Gleich- 
spannung umgekehrt dem Vorzeichen der Gleichspannung, die zur 
elektrophoretischen Abscheidung angelegt wurde, ist. Auf Grund 
einer elektroosmot ischen Stromung, bildet sich an der Grenz- 
schicht zwischen Formkorper und Membran eine Wasserschicht und 
der Formkorper wird von der Membran abgelost. 

Anschlieflend erfolgt das Trocknen des erhaltenen offenporigen 
Formkorpers. Das Trocknen erfolgt mittels dem Fachmann bekann- 
ter Methoden wie z.B. Vakuumtrocknung, Trocknung mittels heifter 
Gase wie z.B. Stickstoff oder Luft, Kontakttrocknung oder Mik- 
rowellentrocknung . Auch eine Kombination der einzelnen Trock- 
nungsmethoden ist moglich. Bevorzugt ist eine Trocknung mittels 
Mikrowellen . 

Das Trocknen erfolgt vorzugsweise bei Temperaturen im Formkor- 
per zwischen 25°C und dem Siedepunkt des Dispergiermittels Was- 
ser in den Poren des Formkorpers. Die Trockenzeiten sind abhan- 
gig vom zu trocknendem Volumen des Formkorpers, der maximalen 
Schichtdicke, und der Porenstruktur des Formkorpers. 
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Beim Trocknen des Formkorpers tritt ein geringer Schrumpf auf. 
Der Schrumpf ist abhangig vom Fullgrad des feuchten Formkor- 
pers. Bei einem Fullgrad von 80 Gew . % ist der Volumenschrumpf < 
5 2,5% und der lineare Schrumpf <0,8%. Bei hoherem Fullgrad ist 
der Schrumpf geringer. 

In einer besonderen Ausf uhrungsf orm, bei der in alien Schritten 
mit hochreinen Materialien gearbeitet wird, weist der Formkor- 

10 per einen Fremdatomanteil insbesondere an Metallen von <300 

ppmw, bevorzugt < 100 ppmw, besonders bevorzugt < 10 ppmw und 

Wf ] ganz besonders bevorzugt < 1 ppmw auf. 

Bei dem auf diese Weise erhaltlichen Formkorper handelt es sich 
15 urn einen amorphen, of f enporigen, endkonturnahen Si0 2 -Formk6rper 
beliebiger Dimension und Gestalt. 



Die Formkorper sind dadurch gekennzeichnet , dass sie zu mindes- 
tens 64 Vol.%, bevorzugt zu mindestens 70 Vol . % aus SiC>2- 
20 Partikeln bestehen und ein Porenvolumen (bestimmt mittels 

Quecksilberporosimetrie) von 1 ml/g bis 0,01 ml/g vorzugsweise 
0,8 ml/g bis 0,1 ml/g besonders bevorzugt von 0,4 ml/g bis 0,1 
ml/g haben 

und Poren mit einem Porendurchmesser von 1 bis 10 pm vorzugs- 
25 weise 3 bis 6 pm besitzen, die bis 1000°C sinterstabil sind o- 
der Poren mit einer bimodalen Porendurchmesserverteilung haben, 
wobei ein Maximum der Porendurchmesser im Bereich von 0,01 bis 
0,05 pm vorzugsweise 0,018 bis 0,0022 pm liegt und ein zweites 
Maximum der Porendurchmesser im Bereich von 1 bis 5 pm vorzugs- 
30 weise 1,8 bis 2,2 pm liegt. 



Er f indungsgemafie Formkorper konnen ferner eine monomodale Po- 
rendurchmesserverteilung haben wobei der Porendurchmesser im 
Bereich von 2,2 bis 5,5 pm vorzugsweise 3,5 bis 4,5 pm liegt 
35 und die innere Oberflache des Formkorpers 100 m 2 /g bis 0,1 m 2 /g 
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vorzugsweise 50 m 2 /g bis 0,1 m 2 /g betragt. Ein solcher Formkor- 
per entsteht, wenn ein Formkorper Poren mit einer wie vorge- 
nannten bimodalen Porendurchmesserverteilung auf 1000°C erhitzt 
wird . 

5 

Vorzugsweise sind die er f indungsgemaflen Formkorper bis 1000°C 
bezuglich ihres Volumens sinterstabil . 

Die Verwendung von geringen Mengen (in etwa 1 bis 4 Gew.%) an 
10 Partikeln im Nanometerbereich zur Herstellung einer erfindungs- 
^ gemaften Dispersion lassen sich durch das erf indungsgemafie . Ver- 
fahren zur Herstellung eines Formkorpers aus der Dispersion 
Formkorper mit monomodaler Porenverteilung in einem Groftenbe- 
reich von 1 bis 10 \xm vorzugsweise 3 bis 6 pm herstellen, wobei 
15 der Einsatz grofterer Partikel in der Dispersion groBere Poren 

im Formkorper bewirkt und eine enge Partikelgroftenverteilung in 
der Dispersion eine enge PorengroBenverteilung im Formkorper 
bewirkt . 

Der Zusatz von grofteren Mengen (in etwa 5 bis 50 Gew.%) an Par- 
tikeln im Nanometerbereich bewirkt eine bimodale Porengroften- 
verteilung im Formkorper, der neben den genannten Poren auch 
Poren im unteren Nanometerbereich enthalt. 

25 In alien Fallen andert sich der Gesamtf ullgrad des Formkorpers 
nicht . 

Die Dichte des erf indungsgemafren Formkorpers liegt zwischen 1,4 
g/ cm 3 und 1,8 g/cm 3 . 

30 

Die beschriebenen Formkorper mit monomodaler Porenverteilung 
sind bis 1000°C fur mindestens 24h sinterstabil. Ferner sind 
sie thermisch stabil und weisen einen sehr geringen thermischen 
Ausdehnungsf aktor auf. 



35 
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Die beschriebenen Formkorper konnen aufgrund ihrer besonderen 
Eigenschaf ten vielfaltig verwendet werden, z.B. als Filtermate- 
rialien, Warmedammmaterialien, Hit zeschilder , Katalysatortra- 
germaterialien sowie als "preform" fur Glasfasern, Lichtleitfa- 
sern, optischen Glasern oder Quarzguter aller Art dienen. 

In einer weiteren speziellen Ausf uhrungsf orm konnen die offen- 
porigen Formkorper mit unterschiedlichsten Molekulen, Stoffen 
und Substanzen ganz oder teilweise versetzt werden. Bevorzugt 
sind Molekiile, Stoffe und Substanzen, die katalytisch aktiv 
sind. Dabei konnen alle dem Fachmann bekannten Methoden ange- 
wendet werden, wie sie z.B. in US 5655046 beschrieben sind. 

In einer weiteren besonderen Ausf uhrungsf orm konnen die Disper- 
sionen und/oder die offenporigen Formkorper mit Molekulen, 
Stoffen und Substanzen versetzt sein, die den jeweiligen Form- 
korpern zusatzliche Eigenschaf ten vermitteln. 

In einer besonderen Ausf uhrungsf orm wird die Dispersion 
und/oder der offenporige Formkorper ganz oder teilweise mit 
Verbindungen versetzt, die eine Cristobalitbildung fordern oder 
bewirken. Dabei konnen alle dem Fachmann bekannten Verbindungen 
verwendet werden, die eine Cristobalitbildung fordern und/oder 
bewirken, wie z.B. in DE 10156137 beschrieben. Bevorzugt sind 
hierbei BaOH und/oder Aluminumverbindungen . 

Nach dem Sintern eines solchen Formkorpers erhalt man insbeson- 
dere Tiegel zum Kristallziehen von Si-Einkristallen, die eine 
Cristobalitschicht innen und/oder auften besitzen oder ganz aus 
Cristobalit bestehen. Diese Tiegel eignen sich besonders zum 
Kristallziehen, da sie temperaturstabiler sind und z. B. eine 
Siliziumschmelze weniger stark verunreinigen . Dadurch kann eine 
hohere Ausbeute beim Kristallziehen erreicht werden. 
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In einer speziellen Ausf uhrungsf orm konnen die erhaltenen Form- 
korper noch einer Sinterung unterzogen werden. Dabei konnen al- 
le dem Fachmann bekannten Methoden, wie z.B. Vakuumsintern, Zo- 
nensintern, Sintern im Lichtbogen, Sintern mittels Plasma oder 
5 Laser, induktives Sintern oder Sintern in einer Gasatmosphare 
bzw. Gasstrom verwendet werden. 

Bevorzugt ist eine Sinterung im Vakuum oder einem Gasstrom, wie 
in EP-A-1210294 beschrieben. 



10 Ferner konnen die Formkorper auch in speziellen Atmospharen wie 
z.B. He, SiF 4 gesintert werden, urn eine Nachreinigung und/oder 
eine Anreicherung bestimmter Atome und Molekule im Sintergut zu 
erreichen. Dabei konnen alle dem Fachmann bekannten Methoden, - 
wie z.B. in US 4979971 beschrieben, verwendet werden. Ferner 
15 konnen zur Nachreinigung auch Methoden verwendet werden, wie 
sie z.B. in EP 199787 beschrieben sind. 

Bevorzugt ist auch eine Sinterung mittels Co 2 Laser, wie in den 
Anmeldungen DE 10158521 A und DE 10260320 A des gleichen Anmel- 
20 ders naher beschrieben. Auf diese Weise lasst sich ein 100% a- 
morpher (kein Cristobalit) , transparenter , gasundurchlassiger 
gesinterter Kieselglasf ormkorper mit einer Dichte von mindestes 
2,15 g/cm 3 , vorzugsweise 2,2 g/cm 3 herstellen. 



25 In einer besonderen Ausf uhrungsf orm weist der gesinterte Kie- 
selglasf ormkorper keine Gaseinschlusse und vorzugsweise eine 
OH-Gruppen Konzentration von < 1 ppm auf. 



In einer besonderen Ausf uhrungsf orm, bei der in alien Schritten 
30 mit hochreinen Materialien gearbeitet wird, weist der gesinter- 
te Formkorper einen Fremdatomanteil insbesondere an Metallen 
von < 300 ppmw, bevorzugt < 100 ppmw, besonders bevorzugt < 10 
ppmw und ganz besonders bevorzugt < lppmw auf. 
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Die so hergestellten Kieselglasf ormkorper eignen sich prinzi- 
piell fur alle Anwendungen, in denen Kieselglas verwendet wird. 
Bevorzugte Anwendungsf elder sind Quarzguter aller Art, Glasfa- 
sern, Lichtleit f asern und optische Glaser. 

Ein besonders bevorzugtes Anwendungsgebiet sind hochreine Kie- 
selglastiegel fur das Ziehen von Siliziumeinkristallen . 

Fig. 1 zeigt die erf indungsgemalie Herstellung eines Tiegels wie 
in Beispiel 1 beschrieben. 

Fig. 2 zeigt die erf indungsgemalie Herstellung eines Tiegels wie 
in Beispiel 2 beschrieben. 

Die folgenden Beispiele und Vergleichsbeispiele dienen der wei- 
teren Erlauterung der Erfindung. 

Beispiel 1 

Ein 14" Tiegel wird mittels Elektrophorese an der Innenseite 
einer Kunst stof fmembrane abgeschieden . 

Die Anode (1) aus Aluminium (mit Platin beschichtet ) ist mit der 
Anode der Spannungsquelle ( 7 ) verbunden . Die Kunststof f membran ( 3 ) 
besteht aus Metamethylacrylat mit 40 \im grofien Porenradien und 
einer offenen Porositat von 20 Vol.%. Die Si0 2 Dispersion (5) 
besteht aus 5 Gew.% Fumed Silica, 70 Gew.% Fused Silica und 25 
Gew.% hochreinem Wasser. Sie befindet sich zwischen der Ano- 
de(l)und der Membran (3). Die Ausgleichsf lussigkeit (4) ist mit 
einem Elektrolyten TMAH auf einen Leitwert von 7000 pS/cm ein- 
gestellt und befindet sich zwischen der Membran und der Kathode 
(2). Die Kathode (2) aus Aluminium (mit Platin beschichtet) ist 
mit der Kathode der Spannungsquelle (7) verbunden. 

Bei einer Felddichte von 15 V/cm wird aus der Dispersion an der 
der Anode zugewandten Seite (Innenseite) der Membran in 5 min 
ein Tiegel mit einer Scherbenstar ke von 10mm abgeschieden. 
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Nachdem der Tiegel abgeschieden wurde, wird die Dispersion ent- 
fernt und durch Ausgleichsf lussigkeit ersetzt. Anschlieftend 
wird der Tiegel durch eine 20 sekundige Umkehr des el. Feldes 
von der Membran gelost. 

5 

Beispiel 2: 

Ein 14" Tiegel wird mittels Elektrophorese an der Aulienseite 
einer Kunststoff membrane abgeschieden . 

10 Die Kathode (1) aus Aluminium (mit Platin beschichtet ) ist mit 
der Kathode der Spannungsquelle ( 7 ) verbunden . Die Kunststoff- 

^ / membran (3) ist aus Metamethylacrylat mit 40 jam groften Porenra- 
dien und einer offenen Porositat von 20 Vol.%. Die Si0 2 Disper- 
sion (5) besteht aus 5 Gew.% Fumed Silica, 70 Gew.% Fused Sili- 

15 ca und 25 Gew.% hochreinem Wasser. Sie befindet sich zwischen 
der Anode (2) und der Membran (3). 

Die Ausgleichsf lussigkeit (4) ist mit einem Elektrolyten TMAH 
auf einen Leitwert von 7000 \iS/cm eingestellt und befindet sich 
zwischen der Membran und der Kathode (1). Die Anode(2) aus Alu- 
20 minium (mit Platin beschichtet) ist mit der Anode der Span- 
nungsquelle (7) verbunden. 

Bei einer Felddichte von 15 V/cm wird der Tiegel aus der Dis- 
persion an der Aulienseite der Membran in 5 min mit einer Scher- 
benstarke von 10mm abgeschieden. Nachdem der Tiegel abgeschie- 
nifislK den wur de, wird die Dispersion entfernt und durch Ausgleichs- 

f lussigkeit ersetzt. AnschlieUend wird der Tiegel durch eine 20 
sekundige Umkehr des el. Feldes von der Membran gelost. 
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Paten tanspriiche : 

1. Verfahren zur endmaB- und endkonturnahen Herstellung eines 
homogenen Si0 2 -Formk6rpers , dadurch gekennzeichnet, dass a- 
morphe Si0 2 -Partikel umfassend groftere amorphe Si0 2 -Partikel 
und kleinere amorphe Si0 2 -Partikel aus einer wassrigen Dis- 
persion an einer elektrisch nicht leitenden Membran, die in 
Form und Geometrie dem her zustellenden Si0 2 -Formk6rper ent- 
spricht , elektrophoretisch abgeschieden werden, dadurch ge- 
kennzeichnet, dass die Membran eine mittlere Porengrofie hat, 
die grofier ist als die mittlere PartikelgroBe der kleineren 
amorphen Si0 2 -Partikel . 

2. Verfahren gemali Anspruch 1, dadurch gekennzeichnet, dass es 
in einer Vorrichtung umfassend eine elektrisch nicht leitfa- 
hige Membran, die eine mittlere Porengrofie hat, die grofter 
ist als die mittlere Partikelgrofie der kleineren amorphen 
Si0 2 -Partikel und die in Form und Geometrie dem her zustellen- 
den Si0 2 -Formk6rper entspricht, und zwischen zwei elektrisch 
leitfahigen Elektroden, einer Anode und einer Kathode, ange- 
bracht ist, wobei kein elektrischer Kontakt zwischen den E- 
lektroden und der Membran besteht, durchgeflihrt wird, wobei 
eine Dispersion aus Wasser und amorphen Si0 2 -Partikeln in den 
Raum zwischen Anode und Membran eingefullt wird und in den 
Raum zwischen Membran. und Kathode eine Ausgleichsf lussigkeit 
gefullt wird. Und die Si0 2 -Partikel in der Dispersion durch 
Anlegen einer elektrischen Potentialdif f erenz (Gleichspan- 
nung) zwischen Anode (positiv) und Kathode (negativ) vom 
Dispergiermedium (Wasser) getrennt werden und sich auf Grund 
der elektrophoretischen Triebkraft von der Anode weg auf die 
elektrisch nicht leitfahige Membran zubewegen und an der 
Membran abgeschieden und kompaktviert wird, so dass dort ein 
feuchter, offenporiger Si0 2 -Formkorper gebildet wird und die- 
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ser Formkorper anschliefiend von der Membran gelost und ge- 
trocknet oder zunachst getrocknet und dann von der Membran 
gelost wird . 

3. Verfahren gemafi Anspruch 1 oder 2, dadurch gekennzeichnet, 
dass die elektrisch nicht leitfahige Membran durchlassig fur 
Ionen ist. 

4. Verfahren gemafi Anspruch 1, 2 oder 3, dadurch gekennzeichnet, 
dass die elektrisch nicht leitfahige Membran eine offene Po- 
rositat zwischen 5 und 60 Vol.%, bevorzugt zwischen 10 und 

30 Vol.% besitzt. 

5. Verfahren gemafi einem der Anspruche 1 bis 4, dadurch gekenn- 
zeichnet, dass die Membran eine PorengroBe zwischen grofier 
100 Nanometern und 100 Mikrometern, besonders bevorzugt zwi- 
schen grolier 100 Nanometern und 50 Mikrometern, ganz beson- 
ders bevorzugt zwischen grolier 100 Nanometern und 30 Mikrome- 
tern besitzt. 

6. Verfahren gemali einem der Anspruche 1 bis 5, dadurch gekenn- 
zeichnet, dass die Membran einen spezifischen elektrischen 
Widerstand grolier als 10 8 Qm, besonders bevorzugt grofier als 
10 10 Q-m besitzt. 

7. Verfahren gemafi einem der Anspruche 1 bis 6, dadurch gekenn- 
zeichnet, dass die Membran keine freien, insbesondere keine 
metallischen, Ruckstande enthalt. 

8. Verfahren gemafi einem der Anspruche 1 bis 7, dadurch gekenn- 
zeichnet, dass die Si0 2 -Partikel in der Dispersion eine bimo- 
dale Parti kelgrofienvertei lung besit zen . 



9. Verfahren gemafi einem der Anspruche 1 bis 8, dadurch gekenn- 
zeichnet, dass als Dispersionsmittel Wasser verwendet wird. 
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10. Offenporiger Formkorper, erhaltlich nach einem Verfahren 
gemaft einem der Anspruche 1 bis 9, dadurch gekennzeichnet, 
dass er zu mindestens 64 Vol.%, bevorzugt zu mindestens 70 
Vol.%, aus Si0 2 -Partikeln besteht und ein Porenvolumen (be- 
st immt mittels Quecksilberporosimetrie) von 1 ml/g bis 0,01 
ml/g vorzugsweise 0,8 ml/g bis 0,1 ml/g besonders bevorzugt 
von 0,4 ml/g bis 0,1 ml/g hat 

und Poren mit einem Porendurchmesser von 1 bis 10 pm, vor- 
zugsweise 3 bis 6 jam besitzt, die bis 1000°C sinterstabil 
sind, oder Poren mit einer bimodalen Porendurchmesservertei- 
lung hat, wobei ein Maximum der Porendurchmesser im Bereich. 
von 0,01 bis 0,05 pm, vorzugsweise 0,018 bis 0,0022 pm, liegt 
und ein zweites Maximum der Porendurchmesser im Bereich von. 1 
bis 5 pm, vorzugsweise 1,8 bis 2,2 pm, liegt. 

11. 100% amorpher, transparenter , gasundurchlassiger gesinter- 
ter Kieselglasf ormkorper mit einer Dichte von mindestes 2,15 
g/cm 3 , vorzugsweise 2,2 g/cm 3 . 

12. Kieselglasf ormkorper gemaft Anspruch 11, dadurch gekenn- 
zeichnet, dass er keine Gaseinschlusse und vorzugsweise eine 
OH-Gruppen-Konzentration von < 1 ppm aufweist. 

13. Kieselglasf ormkorper gemaft Anspruch 11 oder 12, dadurch 
gekennzeichnet, dass er einen Fremdatomanteil, insbesondere 
an Metallen von <300 ppmw, bevorzugt < 100 ppmw, besonders 
bevorzugt < 10 ppmw und ganz besonders bevorzugt < Ippmw auf- 
weist . 

14. Verwendung eines Kieselglasf ormkorper gemafi einem der An- 
spruche 11 bis 13 als Kieselglastiegel fur das Ziehen eines 
Siliziumeinkristalles . 
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Zusammenf as sung 
Verfahren zur Herstellung eines Formkorpers aus Kieselglas 

Verfahren zur endmaft- und endkonturnahen Herstellung eines ho 
mogenen Si0 2 -Formk6rpers , dadurch gekennzeichnet, dass amorph* 
Si0 2 -Partikel umfassend groBere amorphe Si0 2 -Partikel und klei 
nere amorphe Si0 2 -Partikel aus einer wassrigen Dispersion an 
einer elektrisch nicht leitenden Membran, die in Form und Geo- 
metrie dem her zustellenden Si0 2 -Formk6rper entspricht, 
elektrophoretisch abgeschieden werden, dadurch gekennzeichnet, 
dass die Membran eine mittlere Porengrofte hat, die grofter ist 
als die mittlere Partikelgrofte der kleineren amorphen Si0 2 - 
Partikel . 
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Fig 1: 



Ausgleichsflussigkeit (4) Dispersion (5) 




Kathode (2) Membran (3) 



Fig. 2: 



Ausgleichsflussigkeit (4) Kathode (1 ) Dispersion (5) 




Anode (2) Membran (3) 



